• ; D ie : ^ii^mg''$Bzl^t sich* auf : eih Verf ahren [stuff lAsxxngs^y^ 
- l polymerisatioh 

dfes Glycolids una seiner Homologen dux cfi Ririgpf f nung mit : 
'• \- ibhischeh; r Katalysa^<^eh; . . :V. ':' -i' '""V": 

: ^ : : / ' _ E s bereitsl bekaiirit, Polyglycblide und ihre Homoiogen - 
;; ■ /durcii eine ahibhisdhe.^ 
; Pbl^eri^ation; ^ h^rzusielleri . : Hierbei werden: Polymerisations • 
t^peraturexv/aber 15.0 °C bis maxiinai 230 °C elhgehalten. / 
. Dies e in^ Polymeria at ipnen 

^ ^ r f prd6icA aufle^ mehr ; 

Stiandbn. Die weiterhin ;noc^ zur 
' > : '^ des, Glycolids ifnter. "Einsatz- unpolarer 

• .LGsun^srnittei uKd 1 b^ei Verwendung axiibnischei: Substanzen 4IS 
v./V? Katalysatoren : er f 6r"dern ebenfalls npcfc 24 h Reaktipnszeit 

I bei. Temper^ tureri ttber 50 C. : V ,y 
: * Auch die £asungsxa^ Glycblid und . ; s 

rseihen HomoXog^n 1st bekannt* Hierbei; werden basische 
^ Katalysatoren J • ntolibk- Metalle der /L und 2.. Hauptgruppe ."V 
; 1 / des . Per iod^nsys terns in Fom vpxi Alkoholaten ipzw. Hydroxiden 
eing^etz*t 0 bes weiteren erfolgt- die Polymerisation bei 
■ ' *r e^peraituren 1 von 0 bis *1 50 °C.. ; 
: " v:^:)Aber;auch dies e mit/ ^ns t igem Energieauf waiid ge f iihr ten 

Prozesse weis^n exrie marigelhafte ReaktipnsgeschWindigkeitv . <" 

■__■.'* ■ ■ . iauf • V; • •• • ::py v : . " V- ■ '•->: ■ : \ 

; : Die Erf indung bezwebkt die Gewinnung vbri Poiymerisaten des 
Glycolids bizw. seiner Homo log en durch I*5sungsmittel*Poly» 
merisation auf einfachem Wege rait hoher Reaktionsgeschwindig- 

• ;-"keit*-':- .' : " :'" . ' ;'. v 7. ; " 7"/. ' ; - 

Der Erf indung liegt daher die Aufgabe z.ugrunde, das Polymeri- 
sationsmediuiiv aweckentsprechend. zu yerandfern. ; . 
" -'wife" hun gef unden .werden . Jconnte , : l^flt x sich eine L5sungsmittel- 
Polymerisation d£s Glycolids und seiner Homolog en bei an sich 
bekartiiter Benutzung von stark basischen Katalysatoren von der 
/ 1 Art alkoholischer Alkalihydroxidl5sungen oder alkoholischer 

Ldsung von Na-&thylat, Mg^methylat Oder dergleicheih in pola- . 
ren LSsungsmittelh. mit einem Dipolmoment von n > 2 D f deren 
^ Siedepuhkte \l25 ?C Vnicht uberschreiten uhd die Vdllig oder ; 

V V weitestgehehd wasse^ischbar sindy jbei Temperaturen . vom • 
Schmelzpuhkt dies.er Iiosungsmittel.bi G # .vor- 

J " nehmiich beii-TS"^ 



Die Polymerisation erfolgt mit einer sehr. groflen Geschvindig* . 
keitskonstante- und ist in wenigen Minuten mit • einer recht 
gu ten Ausbeute selbst bei Tempera tur en unterhalb von 20 °C 
bis zum Schmelzpunkt der Losungsmittel beendet. , 
Der Katalysator wird gewOhnlich ais 0,05 bis 0,2 n Losung/in • 
• Alkbhbl zugesetzt. Die Katalysatorkonzentration betragt 0 , 1 " 
bis 2,5%, Uberwiegehd 0,5 bis .1 , 5% . bezogen auf eingesetztes .v 
Glycolid. Die Vorteile der erf indungsgemSBen Polymerisations- ' 
methode liegen vor allem in^ ihreir einfachen Durch.f uhruh gi bie f 
Produkte fallen als farblose Pulver mit relativ- einheitlicher ' 
KorngrSBe an. Die Schmelzpunkte der nach dem erf indungsgemaBen 
~. Verfahren erhaltenen Polymerisate liegen Uber 200, maximal bei 
225 c bei einem relativ eng begrenzten Schmelzinfcervall von ■'• ' 
• 4 bis 5 °C. ' •"' " • 

-Bin weiterer Vorteil liegt .in der "ausgezeichneten. Thermb- 
stabilitat, ohne jede Stabilisierungsnachbehandlung aliein . 
durch einf ache Wasserwaschen zwecks Entfernung des. Katalysators 
erreicht man Produkte, die "bei 220 °C nach 25 bis 30 min 
einen Gewichtsverlust von ca, 30%, der sich auch nach 60 min 
nicht weiter erhoht, erfahren. Hierbei. tritt nur eine ganz • '." 
leichte GeibfSrbung ein. 

Es hat sich als besonders vorteilhaft fur die.. Reproduzierbar- 
keit der erf indungsgemSBen Arbeitsweise erwieseh, das Glycolid 
in einer sehr hohen Reinheit, wie sie. u;a. durch eine Saure-. 
. zahl von 0,2 bis 0,3 mg KOH/g charakterisiert wird, anzu- 
wenden. Ebenso sollen die Losungsmittel sehr rein sein. 

AusfOhrungsbeispiele 



Beispiel 1 

20 g Glycolid werden in 200 ml Aceton geldst, auf 20 °C tern-' .. 
periert und unter Rtthren mit 1 5 ml n/10 alk. KOH Versetzti 
Das Polyraerisat fallt sofort aus. Nach 30 min wird abgesaugt, 
mit Wasser und Methanol gewaschen und getr'ocknet. 
Ausbeute: 15, 9g = 79,5%, Smp. 223 bife 225. °cV*" 



WSOOCIO:<OD t3iO«A I > 



20, g Glycolid .geiast >n 200 ml Acfetoxiitrxi werden, bei 20 C 
: : .VV '" : ' : : . unter Rtthren mit: 10 rol^iv/io: ^lk^^ttlVer^etit^.tias"; Poly< • 

•' " T;.'.' . ''^me'ri^ 

•-• ■■■■■ V. , : V : ^. ;v^^..v-:^. : v..v,.-:..-;V%. 

. . "* *"*• v.-- ; - "*:.* "••.-■'}'•'' : .*:*-." :-"-.* f . . -.' V : - v ?> 

• ••^•^14^:;..^ B»ispi^i ' "v •-' . . -."".v-V 

I- 5 g Glycdlid .jgel6st : - in ,20 't&- : ii^^&&\ We^4en bei Raum- . ; - 
• ;;/^p^t^>';^ti^«Sffl^W^fc; : ii. ml n/1 0 Sa-athylatlOsuhg ; ver- 
V.. sfetzt , bas ! Poi^er.is at' f&lXfc .i^if«i^^.;i|5to^''*utox»iitun« ..." 




^h^en:'Wrset2t;;'v: 




4* — 



Pateritanspruch • \\. : " \> ? /V.: 

Verf ahreh zur ;L6sungsmittel-Polymeri^atiori von Glycolideh ':; ^ -;iV: : y:;V /; : ;" 
un'd Homologen bei Temperatuiren unterhaib 50 c, dadurch 

'. gekennzeichnet, . \:'\:' m 'VWvvr^V'*"".".-' 

daB in an sich bekannter Weise als stark basische Katalysa? ^ 
toren Alkalihydroxide und/odear Alkali- oder Erdaikalialkd- :# > 
holate ih ihren aikoholischen Los.ungen angewendeVwerde^ 
mit vSllig oder weitestgeh^d; wasserldslicheri poiaren L5sungg^;:- :: ^ ■ 
mitteln mit einem Dipolmoment voh m 2 D und eih^ra Siedepuhkt;;- : r\^f''^^:/- 
von maxima 1 125 bei . : Reakt ions tempera tiar en; ;'vdm' Schmelz- ^ 

: punkt dieser Xdsungsmittel an gearbeitet . wird . -y\'^ 



*■ v !-. :•■ 
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Patentanspruch: 



Verfahren zur Losungsmittel-Polymerisation von Glycoliden und Homologen ^ T emperaturen 
unteS 50C dadurch gekennzeichnet, daB in an sich bekannter Weise als starek basische 
£S^.£X^ -d/oder Alkali- oder Erdalkalialkoholate in Aren alkohohschen 
Ssungen angewendet werden und mit vollig oder weitestgehend wasserloshchen polaren 
SSSln mit einem Dipolmoment von n 2 D und einem Sl edepunkt von maximal 125C 
teS "nstemperaturen vom Schmelzpunkt dieser Losungmittel an gearbertet wud. 



Translation from http://babel.altavista.com/tr: 
Patent Claim: 



It oroceed to the solvent polymerization characterized by Glycoliden and homologous 
Le^mMraSiresbelcw 50C, by the fact does that in actually well-known way as 
Sir* taT^l^te a kali hydroxides and/or alkali or alkaline-earth alcoholates .n its 
a cohoH S2Sd with complete or as far as possible water-so.uble polar 
^uncSn^n with a dipole moment of? 2 D and a boiling point of max.mally 125C 
a^S^ZJllurB. of the melting point of these solution means one works on. 
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